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© Emulsion aqueuse a base de polyol€f ines greffees, precede d'obtention et emploi, notamment 
dans les compositions d'appret 

© La prdsente Invention concerne une Emulsion aqueuse a base de polyolefine greffee, son proceed 
d'obtention et son utilisation dans une composition d'appr§t 

Cette emulsion comprend un melange forme* par malaxage d'au moins une polyolefine et d'au moins un 
acide gras sature" et/ou d'au moins un acide gras insature* non-substitu£ par un groupement hydroxyle. au moins 
une base, de I'eau en quantity nScessaire pour obtenir 10 a 50% de matieres solides et, eventuellement, un 
agent emulsifiant 

Cette emulsion est utilisee. notamment, comme constituant d'un appret depose" a la surface de fibres de 
^verre, destinies a renforcer des polyol§fines. 

< 

e 



CO 



Xerox Copy Centre 




BP 0 394 090 A1 



EMULSION AQUEUSE A BASE DE POLYOLEFINES GREFFEES PROCEDE D'OBTENTION ET EMPLOI, 
NOTAMMENT DANS LES COMPOSITIONS D'APPRET 

La presente invention concern© une emulsion en phase aqueuse a base d'au moins une polyolefine 
greffee et son procede d'obtention. Elle conceme egalement son utilisation comme constituant d'une 
composition d'appret de fibres telles que des fibres de verre. 

Les matieres polymeres de synthese sont frequemment associees aux fibres de verre afin d'obtenir un 
5 produit composite dont les proprlStes, en particulier les proprietes mecaniques, sont meilleures que celles 
de la matiere polymere non renforcee. C'est notamment le cas des polyolefines. 

Pour renforcer les polyolefines par des fibres de verre, ii est connu de traiter la surface desdites fibres 
a i'aide d'un appret comprenant une emulsion de polyolefine en phase aqueuse. 

Cet appret, outre la protection de la surface des fibres de verre qui est une des fonctions classiques de 
10 ce traitement, favorise I'adherence desdites fibres a la matiere qu'elles doivent renforcer. 

Afin d'optimiser la compatibilite entre l'appr§t recouvrant les fibres et la matrice a renforcer, il est 
egalement connu d'utiiiser une emulsion a base de polyolefines de nature voisine de celle des polyolefines 
constituant la matrice. 

La mise en emulsion des polyolefines est relativement aisee tant que leur masse moleculaire en poids 
15 demeure inferieure a environ 10.000. II suffit de fondre la polyolefine en ajoutant des agents emulsifiants 
convenables tout en agitant. L'emulsion est obtenue en ajoutant ulterieurement I'eau necessaire. Le brevet 
FR-A-2 044 805 decrit la realisation d'une emulsion a base de polypropylenes, selon ce procede. 

II n'en est plus de meme lorsque leur masse moleculaire augmente car, alors, la fluidite des 
polyolefines a I'etat fondu devient rapidement insuffisante pour obtenir une Emulsion. Cette difficult^ est 
20 encore accrue pour les polyolefines isotactiques ou syndiotactiques qui presentent une forte tendance a la 
cristallisation lors de leur refroidissement, phenomene qui constitue une entrave suppiementaire pour 
obtenir une emulsion. En raison de cette difficulte. les polyolefines generalement choisies pour etre mises 
en emulsion sont des polyolefines atactiques ou amorphes. 

Plusieurs brevets preconisent differents moyens pour pallier cette difficulte. Ainsi, le brevet FR-A-2 448 
25 514 prevoit d'emulsionner ensemble un polypropylene amorphe et un polypropylene isotactique apres avoir 
fondu leur melange. La proportion de polypropylene isotactique dans ce melange demeure egale ou 
inferieure a 50 %. 

Pour obtenir des emulsions a partir de polyolefines isotactiques a haut poids moleculaire, il est 
egalement connu de les dissoudre a chaud dans un solvant organique non miscible dans I'eau, puis 
30 d'ajouter I'eau necessaire. Un tel procede est decrit, par exemple. dans le brevet FR-A-2 588 263. Ce 
procede implique reiimination ulterieure du solvant par extraction ou par lavage et sechage, ce qui presente 
certains inconvenients. 

La presente invention a pour objet une emulsion a base de polyolefines greffees qui presentent une 
masse moleculaire en poids superieure a environ 10.000 et dont Tobtention ne se heurte pas aux 
35 contraintes et aux difficultes rencontrees anterieurement. L'invention vise un procede de preparation 
d f emu!sions formees aussi bien de polyolefines amorphes que de polyolefines essentiellement cristallines 
Osotactiques ou syndiotactiques) et evitant Tusage d'un solvant organique. 

L'invention a egalement pour objet une composition d'appret pour fibres de verre destinees a renforcer 
des polyolefines. 

40 Ces objets sont atteints gr§ce a I'obtention d'une emulsion aqueuse comprenant un melange forme 
d'au moins une polyolefine greffee qui presente une masse moleculaire en poids superieure a environ 
10.000 et d'au moins un acide gras sature et/ou d'au moins un acide gras insature non substitue par un 
groupement hydroxy le. au moins une base, I'eau necessaire pour obtenir de 10 a 50 % de matieres solides 
et, eventuellement, un agent emulsifiant 

45 Cette emulsion est obtenue en malaxant ensemble (a (ou les) polyolefine (s) greffee (s) et P (ou les) 
acide (s) gras sature (s) et/ou insatunS (s) a une temperature superieure au point de fusion de la (ou des) 
polyolefine (s) greffee (s) ; puis en ajoutant au melange ainsi realise au moins une base minerale ou 
organique et, eventuellement, un agent 6mulsifiant ; enfin, en agitant I'ensemble sous pression a une 
temperature superieure au point de fusion de la (ou des) polyolefine (s) puis en refroidissant le melange a 

so une temperature inferieure audit point de fusion. 

L'invention s'applique tout particulierement aux polyolefines greffees dont la masse moleculaire en 
poids est eievee et/ou dont la structure est essentiellement cristalline. 

D'une facon inattendue, le melange intime par voie mecanique de ce type de polyolefines et d'un acide 
gras permet de reduire considerablement la viscosite de ladite polyolefine a retat fondu. C'est ainsi que 
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des polyolefines, dont la masse moieculaire en poids est superieure k environ 30.000 et qui pnisentent k 
I'etat fondu une fluidite insuffisante pour etre mises en Emulsion, peuvent etre facilement mises sous cette 
forme grSce k la presente invention. 

D'apres I'invention. les melanges qui donnent une viscosite suffisamment faible pour obtenir une 

5 Emulsion en phase aqueuse, comprennent pour 100 parties en poids de polyolefine de 10 k 50 parties en 
poids d'acides gras et. de preference, de 15 & 30 parties en poids. Lorsque la teneur en acide (s) gras est 
inferieure k environ 10 parties en poids, la fluidification de la polyolefine est insuffisante pour obtenir sa 
mise en Emulsion. Lorsque la masse moieculaire en poids de la polyolefine est elev6e, par exemple 
superieure k environ 50.000. m§me la teneur en acide gras de 10 parties en poids peut se reveler 

10 insuffisante. Pour ce type de polyolefines, il est preferable de les associer k au moins 15 parties en poids 
d'acide gras. 

Pour les polyolefines aux masses moieculaires tres eievees. il peut etre necessaire d'introduire une 
forte quantity d'acides gras. Toutefois, dans un grand nombre duplications, la proportion de polyolefine 
dans remulsion doit demeurer elevee et il est souhaitable que la teneur en acide gras n'excfcde pas 50 
is parties en poids. 

Les polyolefines greffees auxquelles s'appliquent I'invention sont les polym^res de composes ethyieni- 
ques comprenant de 2 a environ 6 atomes de carbones. comme par exemple les poly6thyfenes. 
polypropylenes. polybutfcnes. polyisobutyienes, etc... Les polyolefines purees sont les polyethyfenes et 
les polypropylenes homopolym&res ou copolym^res. 

20 Les polyolefines greffees utilisees dans invention sont connues. II s'agit, par exemple, de polypropyle- 
nes greffes par des acides ou des anhydrides tels que 1'acide (ou I'anhydride) maieique, acrylique. 
methacrylique. ou par des oxirannes tels que le methacrylate ou I'acrylate de glycidyle. 

Ces polyolefines sont malaxees avec des acides gras satunis tels que les acides stearique, laurique, 
myristique, ou des acides gras insatures tels que les acides oieique ou linoieique. Toutefois. tous les acides 

25 gras insatures ne sont pas utilisables dans le cadre de Invention. II a ete observe en particulier que 1'acide 
ricinoieique. comprenant un groupement hydroxyle substitue. ne permet pas de fluidifier suffisamment les 
polyolefines. 

L'association des polyolefines greffees et des acides gras par malaxage presente I'avantage de fluidifier 
ces polymfcres sans provoquer la scission des chalhes macromoieculaires. Ceci est important dans la 
30 mesure od remulsion qui sera nlalisee k partir d'un tel melange entrera dans la composition d'un appret 
pour fibres de verre. En effet, lorsque la mattere k renforcer est une polyolefine k haut poids moieculaire. il 
est souhaitable de I'associer k des fibres de verre dont I'appret comprend une emulsion d'une polyolefine 
dont la chathe macromoieculaire est de structure voisine. Les proprietes mecaniques du produit composite 
sont ators portees k leur meilleur niveau. 
35 Un autre avantage de cette association est qu'il n'est pas necessaire d'eiiminer racide gras aprfes avoir 
fluidifie la polyolefine, contrairement a certains ajouts comme les solvants organiques. 

D r une maniere connue en soi. les fonctions acides portees par la polyolefine greffee sont neutralisees 
par une base. Cette base peut §tre aussi bien organique que minerale. Ainsi, la base presente dans 
remulsion selon Tinvention peut etre aussi bien un hydroxyde de metal alcalin ou alcalino-terreux, 
40 l f hydroxyde d'ammonium ou une amine telle que la diethyiethanolamine ou la dimethylaminopropanol. 

Oans le cadre de I'invention, la base choisie doit etre ajoutee en quantite suffisante pour neutraliser 
egalement la fonction acide de racide gras utilise. 

Un autre avantage de I'invention reside dans le fait que remulsion peut etre obtenue sans utiliser 
d'agent emulsifiant. Le rdle d'emulsifiant est joue par racide gras neutralise. Cependant, dans certains cas, 
45 pour obtenir une emulsion fine et stable dans le temps, il est parfois utile d'ajouter un agent emulsifiant 
selon des quantites pouvant atteindre 20 % en poids de la matifcre solide. 

Les agents emulsifiants susceptibles d'§tre utilises sont bien connus de rhomme de I'art. II peut s'agir 
aussi bien de composes non ioniques que de composes anioniques ou cationiques. 
Le precede permettant de realiser remulsion aqueuse selon I'invention consiste k : 
50 a) malaxer ensemble au moins une polyolefine greffee et au moins un acide gras sature et/ou au 

moins un acide gras insature non substitue par un groupement hydroxyle, k une temperature superieure au 
point de fusion de la (ou des) polyolefine (s) ; 

b) additionner au melange ainsi realise au moins une base minerale ou organique, la quantite d'eau 
necessaire pour obtenir de 10 k 50 % de matieres solides et, eventuellement, un agent emulsifiant ; 
55 c) agiter rensemble sous pression et k une temperature superieure au point de fusion de la (ou des) 

polyolefine (s), puis a refroidir le melange k une temperature inferieure audit point de fusion. 

Les emulsions aqueuses de polyolefines, en particulier de polypropylfenes. sont la forme la mieux 
adaptee pour traiter la surface de differents substrats. C f est egalement le cas des emulsions selon 
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I'invention qui peuvent etre utilisees pour impregner ou revitir des fibres, des tissus, des films et des 
matures aussi diffeYentes que le papier, le bois, I'amiante ou un metal. Ces emulsions permettent de rendre 
une surface hydrophobe, rSsistante a des produits chimiques ou impermeable aux gaz. Elles peuvent servir, 
en particulier, d'agent de dem outage. 

5 Une des applications de ('invention est la realisation d'une composition d'apprit susceptible d'etre 
d£pos€e a la surface des fibres de verre, en vue de renforcer une polyoiefine. 

Cette composition d'appret comprend, outre remulsion selon I'invention, une s6r\e de produits bien 
connus de I'homme de Tart. Ces produits sont ies agents de couplage. habttuellement des silanes tel que le 
gamma-aminopropyltriethoxysilane, et e*ventuellement des agents lubrifiants cationiques ou non ioniques. 

io des agents filmogenes et des agents antistatiques ; d'autres produits peuvent entrer dans la composition 
d'un tel appret. 

Les compositions d'appret rSalisees a partir des Emulsions selon I'invention comprennent de I'ordre de 
2 a 1 5 % en poids de ladite emulsion. 

Les exemples et les resultats indiques et commentes ci-apres permettront de mieux appr^cier 
rs I'invention. 

Les melanges polyoietine-acide gras sont realises dans un malaxeur a fort taux de cisaillement a une 
temperature de I'ordre de 170* C. Le melange obtenu est ensuite refroidi puis broye\ 

Le melange broye est introduit dans un reacteur avec les differents ingredients n^cessaires a la mise 
en emulsion de la polyoiefine qu'il comprend. Dans les exemples, donnes a titre illustratif, on ajoute la 
20 quantite d'eau d^sionisee necessaire pour obtenir une emulsion a 25 % en poids de matieres solides. Le 
rtlacteur, de forme spherique. est muni a sa base d'un agitateur dont la vitesse de rotation peut atteindre 
650 tours par minute. Ce reacteur est egalement equipe d'un emulseur a fort taux de cisaillement pouvant 
tourner jusqu'a 2500 tours par minute. 

La vitesse d'agitation et la temperature du melange contenu dans le reacteur sont augmentees 
25 progressivement. Lorsque la temperature d'environ 170 - C est atteinte, remulseur est mis en marche 
pendant 45 minutes environ. Des que remulseur est arrete, le melange est refroidi rapidement en 
maintenant son agitation. L'emulsion est soutiree a environ 45 *C. 

Dans les exemples suivants d'emulsions obtenues dans ces conditions, la masse moieculaire en poids 
indiquee pour le polypropylene choisi a ete mesuree par la methode G.P.C. (Gel Permeation Chromatogra- 
30 phy) en solvant trichlorobenz5ne, a partir d'un etalonnage utilisant un polypropylene de masse moieculaire 
bien detinie. La repartition granulometrique a ete mesuree a I'aide d'un analyseur Coulter Counter, modfele 
TA2, equipe d'une sonde 30 micrometres. 

35 EXEMPLE 1 



La polyoiefine est un copolymere isotactique ethylene-polypropylene a 3 % en poids d'ethylene. greffe 
par de I'anhydride maleique, dont la masse moieculaire en poids est de 66.600. 100 parties en poids de ce 
40 copolymere sont malaxees avec 30 parties en poids d'acide stearique. 

Le copolymere fluidifie est introduit dans le reacteur en presence de 12,7 parties en poids d'une amine 
de neutralisation (dimethylaminopropanol), de 7,1 parties en poids d'un premier agent emulsifiant non 
ionique (octylphenol oxyethylene a 9 moles d'oxyde d'ethylene). de 7,1 parties en poids d'un second agent 
emulsifiant egalement non ionique (nonylphenol oxyethylene a 50 moles d'oxyde d'ethylene). 
45 Le diametre moyen des particules de remulsion obtenue est de 1.8 micrometres ; 21 % des particules 
mesurees presentent un diametre superieur a 2.5 micrometres. 

EXEMPLE 2 

50 

La polyoiefine est identique a celle de I'exemple 1. L'acide stearique est remplace par I'acide laurique 
selon ies memes proportions. 

La neutralisation de la polyoiefine fluidifiee est assuree par 10.2 parties en poids de dimethylamino 2 
55 methyl 2 propanol 1. Le couple d'agents emulsifiants est identique en nature et en proportions respectives. 

Le diametre moyen des particules de remulsion obtenue est de 2.6 micrometres ; 55 % des particules 
mesurees presentent un diametre superieur a 2,5 micrometres. 
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EXEMPLE 3 



La polyolefine fluidifies est identique a celle de i'exemple precedent. L'amine de neutralisation est 
s Sgalement la m§me en nature et en quantity. Les deux agents Emulsifiants sent remplaces par 14,2 parties 
en poids de nonylphenol oxyethylene a 100 moles d'oxyde d^thylene. 

Le diametre moyen des particules de l^mulsion obtenue est de 2,4 micrometres ; 49 % des particules 
mesur£es pr^sentent un diametre sup^rieur a 2,5 micrometres. 



EXEMPLE 4 



La polyotefine est un copolymere isotactique ethylene polypropylene a 2 % en poids d'gthylene, greffe* 
75 par de I'anhydride mal&que. dont la masse molSculaire en poids est de 76.900. 100 parties en poids de ce 
copolymere sont ma!ax£es avec 20 parties en poids d'acide st£arique. 

L'amine de neutralisation est identique a celle utilised dans les exemples 2 et 3. Elle est introduite a 
raison de 13 parties en poids. Les agents emulsifiants utilises sont identiques en nature et en poids a ceux 
des exemples 1 et 2. 

20 Le diametre moyen des particules de I'gmulsion obtenue est de 20 micrometres ; 97 % des particules 
mesurees prSsentent un diametre supeVieur a 2.5 micrometres. 



EXEMPLE 5 

25 



Les diffe>ents constituents utilises sont identiques a ceux de I'exemple precedent, seule difference, la 
quantity d'acide st^arique est de 30 parties en poids. 

Le diametre moyen des particules de I'Smulsion obtenue est de 3.4 micrometres ; 70 % des particules 
30 mesurees pnSsentent un diametre supSrieur a 2.5 micrometres. 



EXEMPLE 6 

La polyolSfine est un polypropylene homopolymere isotactique. greffe* par de I'anhydride mal&que. 
dont la masse molSculaire en poids est de 71.200. 100 parties en poids de cet homopolymere sont 
malaxe*es avec 25 parties en poids d'acide stSarique. 

L'ensemble est neutralise* par 16.2 parties en poids de I'amine utilisee dans I'exemple 2. Un couple 
40 d'agents emulsifiants. identiques a ceux de I'exemple 2. sont utilises a raison de 6,9. parties en poids pour 
chacun d'entre eux. 

Les particules de I'emulsion obtenue pn§sentent un diametre moyen de 2 micrometres ; 38 /o aes 
particules mesurees pr^sentent un diametre supeVieur a 2.5 micrometres. 



EXEMPLE 7 



Tous les ingredients utilises sont identiques a ceux employes dans I'exemple precedent. Seules 
so different les proportions du melange. 

A 100 parties en poids d'homopolymere sont associees 10 parties en poids dacide stearique. 7.5 
parties en poids d'amine et 6 parties en poids de chaque agent Smulsifiant 

Le polymere n'a pu §tre mis en Emulsion que partiellement ; l'§mulsion obtenue est tres grossiere. Le 
reste du polymere forme une suspension de grains irrSguliers cristallise's. 
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Les ingredients utilises sont identiques k ceux decrits dans I'exemple 6. Leurs proportions sont les 
suivantes : k 100 parties en poids d'homopolymfcre sont as socles 30 parties en poids d'acide stearique, 
12,7 parties en poids d'amine et 7,1 parties en poids de chaque agent emulsifiant. 

L^mulsion obtenue est formee de particules dont le diametre moyen est de 2,5 micrometres ; 50 % 
5 des particules mesurees pr^sentent un diametre superieur k cette valeur. 

EXEMPLE 9 

w 

La polyol6fine choisie est un polypropylene homopolymere isotactique, grerfe par de l'anhydride 
maieique, dont la masse moieculaire en poids est de 51.500. 

100 parties en poids de cet homopolymere sont malaxees avec 20 parties en poids d'acide stearique. 

L'ensembie est neutralise par 12.1 parties en poids de Pamine utilis^e dans I'exemple 2. Les deux 
75 agents emulsifiants de cet exemple sont introduits k raison de 3 parties en poids pour chacun d'entre eux. 

Le diametre moyen des particules de I'emulsion est de 1.7 micrometres ; 21 % des particules 
mesurees pr§sentent un diametre superieur k 2,5 micrometres. 

20 EXEMPLE 10 



100 parties en poids du polypropylene de I'exemple precedent sont malaxees avec 30 parties en poids 
d'acide stearique. 

25 L'ensembie est neutralist par 7,1 parties en poids de potasse. II n'y a pas d'agent emulsifiant 

Le diametre moyen des particules de I'emulsion est de 5,8 micrometres ; 80 % des particules 
mesurees pr£sentent un diametre superieur k 2.5 micrometres. 

30 EXEMPLE 11 

Le melange experimente est voisin de I'exemple precedent. 100 parties en poids du polypropylene de 
I'exemple 9 sont malaxees avec 20 parties en poids d'acide stearique. La base de neutralisation est la 
35 diethylethanol amine introduite k raison de 14,4 parties en poids. 

Comme dans I'exemple 10, le melange ne contient pas d'agent emulsifiant. 

Le diametre moyen des particules de I'emulsion est de 3,4 micrometres ; 70 % des particules 
mesurees presentent un diametre superieur k 2,5 micrometres. 

AO 

EXEMPLE 12 



Les constituants de ce melange sont identiques en nature et en proportions k ceux de I'exemple 9, sauf 
45 I'acide gras utilise. Celui-ci est I'acide ricinoieique dont 30 parties en poids sont malaxees avec 100 parties 
en poids de polypropylene. 

L'emulsification du polypropylene n'a pu etre obtenue malgre une teneur en acide gras nettement 
superieure k celle de I'acide stearique utilisee dans I'exemple 9. Une suspension de grains irreguliers de 
polypropylene cristallise a ete recueillie a la sortie du reacteur. 
so Les emulsions aqueuses selon I'invention sont avantageusement utilisees pour realiser des appr§ts 
susceptibles d'etre deposes k la surface de fibres de verre, destinees k renforcer des polyoiefines. 

Les emulsions selon I'invention peuvent etre associees sans difficulte avec les constituants classiques 
des compositions d'apprSt pour fibres de verre. 

Ces compositions comprennent generaiement un agent de couplage qui est le plus souvent un silane, 
55 de preference amine ; un agent filmogene choisi parmi les polyesters, les polyurethannes, les acryliques, 
les acetates de polyvinyle, les polymeres epoxy ; un agent lubrifiant de preference non ionique ou 
cationique ; eventuellement, d'autres constituants comme un agent mouillant, un agent antistatique, etc... 
Les particules de I'emulsion selon I'invention peuvent representor d'environ 2 k 15 % en poids de la 
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composition d'appret. La quantite d'apprSt dSposSe sur les fils de verre est comprise entre environ 0,1 et 5 
%, le plus frequemment entre 0,2 et 1 ,5 %. 

La composition d'appr§t comprenant Pemulsion selon invention peut etre deposee sur les fibres de 
verre par tout moyen connu de I'homme de Tart. Elle peut etre deposee aussi bien au moment de la 
formation des fibres de verre qu'h un stade ulterieur. Les fibres de verre ainsi traces peuvent etre utilis^es 
•sous des presentations tr^s varices pour renforcer les polyo!6fines : mfeches ou fils continus, mats formes 
de fils coupes ou de fils continus, voiles, etc... 

A titre d'exemples comparatrfs, deux compositions d'appret ont ete realis^es. 

La premiere, qui sert de reference, comprend une Emulsion connue sous la reference PPRL 3974, 
commercialis^e par la SoctetS PROCTOR CHEMICAL. II s'agit d'un polypropylene dont la masse moleculai- 
re en poids est inferieure £ 10.000. 

Cette composition comprend les constituants suivants. selon des teneurs exprimdes en pourcentages 
pondSraux par rapport au poids total de mati&res sdches : 

- 1 % de gamma-aminopropyltrtethoxysilane; 

- 6 % de Pemuision prdcitde. 

La seconde composition comprend les constituants suivants, selon des teneurs exprimSes comme 

pr6c6demment : 

- 1 % de gamma-aminopropyrtriethoxysilane, 

- 6 % de Pemuision selon Pexemple 1 . 

Ces appr§ts ont ete deposes sur des fibres de verre dont le diamfetre moyen est de 13 micrometres. 
Les pertes au feu des fils, formes des fibres ainsi traces, sont d'environ 0,8 %. Lesdits fils ont ete utilises 
sous forme de fils coupes pour renforcer, e raison de 30 % en poids de verre, deux matures h base de 
polyoietines. 

La premiere matfere est constitute d'un polypropylene commercialise par la Societe APPRYL sous la 
reference APPRYL 3030 P. 

La seconde mati^re est constitute du polypropylene precedent auquel a <§te ajoute 1 % en poids d'un 
polypropylene isotactique commercialise par la SociSte HIMONT sous la reference HERCOPRIME G. 

Les valeurs mesurees de differentes proprietes mtcaniques de ces matieres renforcees sont consi- 
gnees dans le tableau joint en annexe. 

Les contraintes h rupture en traction, en flexion, les resistances au choc CHARPY et IZOD ont ete 
mesurees dans les conditions definies respectivement par les normes AFNOR NFT 57101, AFNOR NFT 
51001. AFNOR NFT 51035 et ISO R 180. 



TABLEAU 
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40 





Matiere 1 


Matiere 2 


(APPRYL 3030 P) 


(APPRYL 3030 P + 1 % 
HERCOPRIME Q) " 


Appret de 
reference 


Apprdt selon 
{'invention 


Appret de 
reference 


Appr§t selon 
Pinvention 


Contrainte k la rupture en traction (Mpa) 


65 


76 


80 


90 


Contrainte h la rupture en flexion (MPa) 


95 


110 


120 


130 


Choc Charpy non entailie (KJ/m 2 ) 


15 


19 


25 


33 


Choc Izod entailie (J/m) 


90 


120 


110 


140 



50 



Revendications 

1. Emulsion aqueuse realisee h partir de polyoiefine (s) grefiee (s). destinee au traitement de la surface 
d'un substrat, qui comprend un melange forme d'au moins une polyoiefine qui presente une masse 
moieculaire en poids superieure h environ 10.000 et d'au moins un acide gras sature eVou d'au moins un 
acide gras insature non-substitue par un groupement hydroxyle, au moins une base, de Peau en quantite 
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n§cessaire pour obtenir de 10 & 50 % de matures solides et, eventueHement un agent emulsifiant. 

2. Emulsion aqueuse selon !a revendication 1, caracterisee en ce que le melange de polyoiefine (s) 
et d'acide (s) gras contient entre environ 10 et 50 parties en poids d'acide (s) pour 100 parties en poids de 
polyoiefine (s). 

s 3. Emulsion aqueuse selon ia revendication 1, caracterisee en ce que la (ou les) polyoiefine (s) du 
melange presente (nt) une masse moieculaire en poids superieure a environ 30.000. 

4. Emulsion aqueuse selon ia revendication 1. caracterisee en ce que la (ou les) polyoiefine <s) 
melangee (s) a (ou aux) acide (s) gras sont des polypropylenes homopolymeres et/ou des polypropylenes 
copoly meres. 

io 5. Emulsion aqueuse selon les revendications 3 et 4, caracterisee en ce que le melange comprend 
au moins une polyoiefine greffee par les acides ou les anhydrides maleique, acrylique. methacrylique ou 
par des oxirannes tels que I'acrylate ou le methacrylate de glycidyle. 

6. Proc6de* d'obtention d'une emulsion aqueuse. a partir d'au moins une polyoiefine, destinee au 
traitement de la surface d*un substrat, qui consiste : 

75 - a malaxer ensemble une (ou des) polyoiefine (s) greffee (s) et au moins un acide gras sature et/ou au 
moins un acide gras insature non-substitue par un groupement hydroxyle, a une temperature superieure au 
point de fusion de ia (ou des) polyoiefine (s), 

- a additionner au melange realise* pr6c6demment au moins une base mineYale telle que la soude, la 
potasse ou la chaux, ou une base organique. telle I'ammoniaque ou une amine, la quantite d'eau n§cessaire 

20 pour obtenir de 10 a 50 % de matieres solides et, EventueHement un agent emulsifiant choisi parmi les 
agents anioniques. cationiques et non toniques. 

- a agiter I'ensemble sous pression et a une temperature superieure au point de fusion de ia (ou des) 
polyoiefine (s) puis a refroidir le melange a une temperature interieure audit point de fusion. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que la quantity d'acide (s) gras melangee a la 
25 (aux) polyoiefine (s) est d'environ 10 a 50 parties en poids pour 100 parties en poids de polyoiefine (s), et 

de preference, de 1 5 a 30 parties en poids. 

8. Procede selon I'une des revendications 6 et 7, caracterise en ce qu'on ajoute au moins un agent 
emulsifiant dans des proportions ponderales pouvant atteindre 20 parties en poids pour 100 parties en 
poids de polyoiefine (s). 

30 9. Precede selon I'une des revendications 6 et 7, caracterise" en ce qu'on malaxe un ou plusieurs 
polypropylenes homopolymeres ou copolymers greffes, en presence d'acide stearique a une temperature 
superieure a 1 50 * C. 

10. Composition d'appret destinee a etre deposee a la surface de fibres, notamment de fibres 
continues de verre, caracterisee en ce qu'elle comprend une emulsion aqueuse definie par i'une 
35 quelconque des revendications 4 et 5, un agent de pontage tel qu'un aminosilane et, eventueHement, un 
agent filmogene, un agent lubrifiant et un agent anti-statique. 
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